












eco‐friendly alternative  for valorizing agricultural wastes  such as  rice  straw  (RS).  In  this  study, 
aqueous extracts of RS  (particles < 500 μm) were obtained using ultrasound  (US), reflux heating 
(HT), stirring (ST) and a combination of US and ST (USST) or HT (USHT). The extraction kinetics 





















new  alternatives  for  the  reuse of RS,  such  as bioethanol production  [6],  silica  extraction  [7], paper 
production [8], cellulose isolation [9] or bioactive compound extraction [10,11]. 
RS contains about 35% cellulose, 20% lignin, 18% hemicellulose and 15% ashes (dry weight basis) 
[12].  Likewise,  RS  has  been  considered  an  excellent  source  of  bioactive  compounds,  including 
phenolic  compounds with  antioxidant  and  antimicrobial  potential. Menzel  et  al.  [10]  identified 
bioactive compounds from RS aqueous and alcoholic extracts using ultra‐high‐performance  liquid 
chromatography  coupled  to  high‐resolution  mass  spectrometry.  They  found  several  types  of 
compounds  with  excellent  antioxidant  properties,  such  as  ferulic  acid,  protocatechuic  acid,  p‐










waves,  ranging  from 20  to 1000 kHz, have been applied  to  improve  the extraction by  the solvent 
acoustic  cavitation.  The  shear  forces  promoted  from  the  rupture  of  the  bubbles  disrupt  the  cell 
matrices, extracting higher amounts of compounds by means of different physical phenomena [14–
16]. Many  studies  have  shown  the  efficiency  of UAE  coupled with  the  greater  antioxidant  and 
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Figure  1. Schematic  illustration  and  appearance of RS  extracts obtained  from different  extraction 
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where N  is  the  number  of  the  data  set;  𝑦   is  the  predictive  value  of  the model;  𝑦   is  the 
experimental value; and  𝑦   is the mean value. 
2.6. Antioxidant Activity by DPPH Radical Scavenging Method 
The antiradical activities of the different RS extracts were determined using the free radical 2,2‐
Diphenyl‐1‐pikryl‐hydrazyl  (DPPH) method, with  some modifications  [23].  For  each RS  extract, 
different concentrations were mixed with the 6.22 × 10−2 mM DPPH methanolic solution (Abs515nm = 
















For  both  L.  innocua  and E.  coli  strains  (stored  at  −20  °C),  a  stock  solution was  obtained  by 
transferring amounts of bacteria strain into 10 mL tryptic soy broth (TSB) using an inoculation loop 
twice. After incubation at 37 °C for 24 h, the working solution was prepared by pipetting 10 μL of the 















determined  in  triplicate  using  a  laser‐diffraction  particle  size  analyzer  (Malvern  Instruments, 
Malvern, UK) coupled with a Scirocco 2000 dry dispersion unit. A refractive index of 1.520 and an 
absorption of 0.1 was  considered. Samples were  fed  into  the  system at a  feed  rate of 60% and a 




High‐Resolution  Field  Emission  Scanning  Electron Microscope  (GeminiSEM  500,  Zeiis,  Oxford 














phenolic  content  (TPC)  reached  after  different  process  times  (Figure  2a,  points). As  previously 
observed by other authors [14,17,26,27] for extraction processes from plant matrices, the compound 
extraction rate was higher in the first stage of the process (10–15 min), progressively decreasing till 
the  concentration  reached  an  asymptotic value,  considered  as  the  equilibrium value  (Ce). This  is 





which  indicates  the  limited  capacity of  simple stirring  to  improve phenol extraction after  the US 
pretreatment. However,  in  the USHT  treatment, with  the same  initial TPC value,  the equilibrium 
concentration increased with respect to that obtained in the USST process. Thus, different treatments 
led to distinct asymptotic values of Ce, depending on the temperature and the application of the US 











extraction  of  phenolic  compounds  from  the RS matrix. Phenolic  compounds  are  linked  through 
acetal, ether or ester covalent bonds with the lignocellulosic fraction of the plant matrix [31,32], and 
the  debonding  of  phenolic  compounds  is  promoted  at  high  temperatures  [33,34].  Thus,  the 
combination of the structural effects provoked by sonication in the solid particles, and the cleavage 
of phenolic covalent bonds promoted by high temperatures, gave rise to the most efficient method 
with which  to enhance  the phenolic extraction yield. Other authors also  found an  increase  in  the 
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a  lower  temperature  also  promoted  the  fast  extraction  of  phenolic  compounds  due  to  the  US 
mechanical action that implied a greater solid surface exposure to the extraction process. However, 
this  effect  had  a  lower  impact  on  the  initial  extraction  rate  than  the  high  temperature.  The  ST 






The  US  pre‐treatment  (30 min)  promoted  the  phenol  extraction  in  both  USST  and  USHT 
processes carried out at 25 and 100  °C,  respectively. The phenolic equilibrium concentration was 














Ce (mg.L−1)  h (mg.L−1.min−1)  R²  AARD% 
US  2.12  178.6  67.60  0.998  4.89 
ST  2.24  133.3  39.82  0.994  7.76 
HT  1.91  222.2  94.32  0.992  4.08 
USST  0.84  205.3  ‐  0.980  1.14 






















contrast,  the  laser diffraction method delivers a particle diameter corresponding  to an equivalent 








marked  in  treatments where  the US or high  temperatures were applied,  suggesting  the particles 
become  rounder  during  extraction.  Compared  with  the  other  processes,  however,  it  was  not 
especially notable for the US treatments, in which more particle fragmentation would be expected 













potential effects of  the different  treatments on  the particles  that would explain  the different mass 
transfer  patterns.  The  untreated  sample  (Figure  4)  showed  the  RS  fragments  with  different 
dimensions that reveals the original structure of the RS tissue. This has numerous vascular bundles 















occur, but  they are difficult  to  identify  in  the already unstructured ground  tissue.  In  the  thermal 










Figure  4.  High‐resolution  field  emission  scanning  electron  microscopy  (FESEM)  images  of  the 









contains  a wide  variety  of  compounds,  such  as  lignin,  cellulose,  tannins,  hemicellulose,  sterols, 





and  US15  treatments  (p  >  0.05)  while  the  total  solid  extraction  efficiency  of  the  US  treatment 
significantly increased (p < 0.05) when using longer sonication times, as has been previously observed 
by other authors [29]. No statistical differences were observed (p > 0.05) between the TSY of the US60 
and HT60  treatments  carried  out  at  25  and  100  °C,  respectively. However,  although  the  effects 
induced  by  ultrasonic  cavitation  and  heating  were  comparable  in  terms  of  the  total  water 
solubilization  capacity  of  the  compounds  present  in  the  RS  matrix,  differences  in  the  extract 
composition  could  provide  distinct  bioactive  properties.  The  combination  of  US  and  heating 
(USHT60) yielded the highest solid leaching from RS (p < 0.05). Thus, as previously commented on, 
the US pre‐treatment  led  to  there being more points of  the RS structure accessible  to  the solvent, 
thereby improving the mass transfer potential of RS compounds. The US pre‐treatment increased the 
total solid leaching by around 60% and 45% when used before the stirring and heating processes, 
respectively. Heat  treatment provokes  the  softening  of  the  plant  tissue, weakening  the  cell wall 
























sense, other authors  [39]  indicated  that 20 min of sonication  time was enough  to extract phenolic 
compounds from soy beverages. 
A DPPH  radical  scavenging  assay was  used  to  analyze  the  antioxidant  activities  of  the RS 
extracts obtained from different extraction methods. The results were expressed in terms of the EC50 
parameter,  referred  to  the mass  of RS  and  extract  (EC50(1) and  EC50(2),  respectively).  Thus,  EC50(2) 
indicates  the  radical  scavenging capacity of  the extracts, whereas EC50(1)  reflects  the ability of  the 
extraction method  to  extract  compounds with more  radical  scavenging  capacity  from  the RS. A 























of  extracts  from  fennel  seeds,  which  was  attributed  to  the  promotion  of  flavonoid  extraction. 
Flavonoid extraction from baobab seeds was also promoted when US treatments were carried out at 












determine  the  minimum  inhibitory  concentration.  No  total  inhibition  of  bacterial  growth  was 





Although  extracts  obtained  from  RS  contain  antimicrobial  compounds,  such  as  ferulic  and  p‐























ST60  5.61 ± 0.07 a  256 ± 3 a  45.7 ± 0.1 a,b  19.7 ± 0.6 a  11.0 ± 0.5 a 
US15  5.7 ± 0.3 a  284 ± 17 b  49.2 ± 0.9 a  16.0 ± 1.3 b  9.2 ± 0.3 b 
US30  7.48 ± 0.05 b  342 ± 10 c  45.7 ± 1.0 a,b  12.5 ± 0.1 c  9.35 ± 0.18 b 
US60  9.48 ± 0.17 c  354 ± 12 c  37.4 ± 1.9 c,d  9.8 ± 0.3 d  9.3 ± 0.3 b 
HT60  9.6 ± 0.6 c  459 ± 6 d  47.0 ± 3.0 a  7.8 ± 0.5 e  7.49 ± 0.05 c 
USST60  9.0 ± 0.4 c  382 ± 6 e  42.3 ± 2.4 b,c  10.4 ± 0.3 f  9.39 ± 0.10 b 
USHT60  13.95 ± 0.13 d  486 ± 4 f  34.8 ± 0.5 d  4.6 ± 0.3 g  6.3 ± 0.4 d 





RS  is  an  agro‐industrial  waste  that  contains  a  wide  variety  of  bioactive  compounds  of 
technological interest for food application purposes, but the extraction conditions greatly influence 
the extraction efficiency of the target compounds. The application of ultrasound was notably more 
effective at extracting water‐soluble phenolic compounds  than simple stirring, as  revealed by  the 
higher  extract  yields  and  antioxidant  activity  of  the  extracts.  Nevertheless,  a  high  extraction 
temperature produced materials with improved antioxidant activities, in line with the promotion of 
the cleavage of covalent bonds between  the phenolic compounds and  the  lignocellulosic  fraction. 
This  thermal  effect was greatly  enhanced when ultrasound pretreatment was applied due  to  the 
increase  in the substrate surface exposed to the extraction. Therefore, a combination of 30 min US 
plus 60 min thermal treatment in water reflux  is recommended to obtain solid extracts with great 
antioxidant  activity  and  notable  anti‐listerial  effect,  which  could  be  used  in  the  food  or 
pharmaceutical industries. 
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